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(54) Title: CONTINUOUS ETHYL LACTATE PREPARATION METHOD 

(54) litre : PROCEDE CONTINU DE PREPARATION DE LACTATE D'ETHYLE 

(57) Abstract: The invention relates to a continuous method of preparing ethyl lactate by means of lactic acid esterification using 
ethanol in the presence of a catalyst The inventive method consists in continuously extracting a mixture comprising ethyl lactate, 
ethanol, water and dirTerent heavy products from an esterification reaction medium at partial lactic acid conversion rate and, subse- 
quently, subjecting said mixture to a reduced-pressure flash separation, thereby producing an overhead stream containing a mixture 
of ethyl lactate, ethanol and water, the lower part of said mixture supplying a fractional distillation column. 



® ( 57 ) Abrege : Llnvention concerne un proc&ie* continu de preparation de lactate d^thyle par esterification d'acide lactique au moyen 
de l'elhanol, en presence d'un catalyseur qui consiste a extraire en continu, du milieu reactionnel d'esterification a un taux de conver- 
sion partielle de l'acide lactique, un melange comprenant du lactate d'&hyle, de l'^thanol, de Teau et divers produits lourds puis a 

£^ soumettre ce melange a une separation flash, sous pression requite, de laquelle sort un flux de tete comprenant un melange de lactate 
d^thyle, d'^thanol et d'eau lequel melange alimente, dans sa partie basse, une colonne de distillation fractionn6e. 
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PROCEDE CONTINU DE PREPARATION DE LACTATE D'ETHYLE 

La prdsente invention concernc un proc6de de preparation de lactate 
5 d'ethyle ayant une purete superieure d 97 % a partir d'acide lactique ou d'une 
composition d'acide lactique. 

Le lactate d'6thyle peut etre utilisd seul ou en combinaison avec d'autres 
solvants, comme agents de nettoyage et de d6graissage en machine et en milieu 
non aqueux de surfaces solides telles que les pieces mdtalliques, les cdramiques, le 
10 verre, les matieres plastiques ayant 6te souilldes par des huiles ou des gralsses 
d'usinage et/ou de leur protection temporaire. 

II peut etre egalement utilise pour le defluxage des circuits imprimes, 
operation qui consiste a eliminer le flux de soudure. 

Les methodes les plus utilisees industriellement pour obtenir le lactate 
15 d'ethyle consistent en une reaction d'esterif ication catalysee le plus souvent par 
des acides, selon la reaction : 

CH 3 CH(OH)C0 2 H + EtOH ^ CH 3 CH(OH)CO z CH 2 CH 3 + H 2 0 (1) 
Cependant, la mise en oeuvre de cette reaction se trouve compliquee du 
fait de la presence d'un groupe hydroxyle sur la molecule d'acide lactique. 
20 L'esterification peut done se faire entre deux molecules d'acide lactique, 

puis se poursuivre pour donner des oligomeres d'acide lactique selon les schemas 
suivants : 

2CH 3 CH(OH)C0 2 H ^ HOCH(CH 3 )C0 2 CH(CH 3 )C0 2 H + H 2 0 (2) 
25 II 

II + CH 3 CH(OH)C0 2 H ^ HOCH(CH 3 )C0 2 [-CH(CH 3 )C0 2 ] 2 H + H 2 0 (3) 

III 

ou 




nCH 3 CH(OH)C0 2 H ^ HOCH(CH 3 )C0 2 [CH(CH 3 )C0 2 ] n-|H*H z O (5) 

V 
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Selon les conditions operatoires gen6ralement utilisees, le lactidc (IV) ne 
se forme pas. Par contre, les oligomeres (II), (III) et/ou (V) ont 6te d£tectees 
pour la bonne raison qu'industriellement, on utilise des solutions commerciales 
d'acide lactique. 

5 Par composition d'acide lactique, on entend presentement toute solution 

aqueuse d'acide lactique, quels que soient son proced£ d'obtention et ses 
caracteristiques, ladite solution ayant une purete en acide lactique tres variable. 

II peut s'agir en particulier de solutions du commerce a 50, 80, 87 ou 
90 % de composes organiques, 6tant entendu que de telles solutions sont en fait 
10 des melanges d'eau, de monomeres, de dimeres et d'oligom^res superieurs d'acide 
lactique. 

Done, pour fabriquer de fagon productive le lactate d'ethyle (I), il faut, 
non seulement, esterifier I'acide lactique monomfere mais 6galement 
depolycondenser les oligomeres d'acide lactique. 
15 Sinon, on obtient, par esterification des oligomeres de I'acide lactique, 

des oligomeres du lactate d'ethyle selon la reaction : 

CH3CH(OH)C0 2 [CH(CH 3 )C0 2 ] n H + C 2 H 5 OH > 

CH 3 CH(OH)C0 2 [CH(CH 3 )C(0)] n OC 2 H5 ♦ H 2 0 (6) 

20 

Aussi, pour minimiser, voire supprimer, la formation des oligomeres du 
lactate d'ethyle, provenant de la reaction (6), il est n6cessaire d'utiliser un exces 
important d'ethanol, et, generalement on utilise un rapport molaire ethanol / acide 
lactique au moins 6gal a 2,5. 
25 Par ailleurs, il y a lieu de noter que lors de la purification du lactate 

d'ethyle brut obtenu par esterification de I'acide lactique avec V ethanol, une 
reaction de transesterif ication entre deux molecules de lactate d'ethyle peut se 
produire selon la reaction : 

30 2CH 3 CH(OH)C0 2 CH 2 CH 3 CATALySEUR * CH 3 CH(OH)C0 2 CH(CH 3 )C0 2 CH 2 CH 3 + CH 3 CH 2 OH (7) 

Cette reaction de transesterif ication (7) est generalement conduite en 
presence de catalyseurs basiques, d'orthotitanates d'alkyle ou de complexes a 
base de zirconium. 

35 Ainsi, Tester if ication de I'acide lactique en lactate d'ethyle est rendue 

plus compliquee par : 
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- la presence d'oligomeres de I'acide lactique dans les compositions d'acide 
lactique de depart qu'il s'agit de depolycondenser pour obtenir I'acide 
lactique, 

- la competition entre I'esterification attendue (acide lactique, ethanol) et 
5 deux est6rifications qui conduisent a la formation de lactate d'ethyle 

oligomfcre (une est£rif ication entre Tacide lactique et le lactate d'ethyle, une 
autre entre I'ethanol et un oligomere de Tacide lactique). 

En outre, la demanderesse a constate qu'il pouvait se former un azeotrope 
binaire eau - lactate d'ethyle compliquant ainsi I'eiimination de I'eau du lactate 
10 d'ethyle. 

Une solution consisterait done a produire lors de I'esterif ication de Tacide 
lactique par Tethanol, un lactate d'ethyle ayant une teneur en eau aussi faible que 
possible pour le soumettre d une purification consistant en une distillation sous 
pression reduite. 

15 C'est ainsi que la demanderesse a trouve qu'il etait possible d'obtenir un 

lactate d'ethyle ne contenant quasiment plus d'eau, en extrayant en continu du 
milieu reactionnel d'esterif ication d un taux de conversion partielle de Tacide 
lactique un melange comprenant du lactate d'ethyle, Tethanol, de Teau et des 
produits lourds constitutes par de Tacide lactique non transforme et des 

20 oligomeres du lactate d'ethyle, en soumettant ce melange a une separation flash 
sous pression reduite de laquelle elle obtenait deux flux : 

- en pied, de la separation flash, un flux comprenant de Tacide lactique et des 
oligomeres, (lequel peut etre avantageusement recycle dans le milieu 
reactionnel) ; 

25 - en tete, de la separation flash, un flux comprenant un melange de lactate 
d'ethyle, d'ethanol et d'eau ; puis en soumettant ce flux de tete a une 
distillation fractionnee dans certaines conditions de laquelle elle obtenait un 
lactate d'ethyle ne contenant quasiment plus d'eau. 

La presente invention a done pour objet un procede continu de preparation 
30 de lactate d'ethyle (I) par est£rif ication' d'acide lactique [- ou d'une composition 
d'acide lactique] au moyen de Tethanol selon la reaction (1) : 

CH 3 CH(OH)C0 2 H + CH 3 CH 2 OH ^ CH 3 CH(OH)C0 2 CH 2 CH 3 + H z O (1) 

I 

35 qui consiste a faire reagir ledit acide lactique avec Tethanol selon un rapport 
molaire ethanol/acide lactique au moins dgal d 2,5 et, de preference allant de 2,5 d 
4,5 en presence d'un catalyseur, d une temperature allant de 50°C a 90°C et, de 
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preference, allant de 80°C a 90°C, d pression atmospherique ; ledit proced6 6tant 
caracterise cn cc que : 

- Ton extrait, en confirm, d pression atmospherique, du milieu reactionnel, d un 
taux de conversion de I'acide lactique au plus egal d 80 %, un melange 

5 comprenant du lactate d'6thyle, de I'acide lactique non transform^, de 

r^thanol, de I'eau et de f aibles quantity de produits lourds ; puis que 

- Ton soumet ce melange d une separation flash, a une temperature comprise 
entre 80°C et 90°C et sous une pression inferieure ou egale a 65 mbar, et 
que, 

10 - d'une part, Ton soumet le flux de tete comprenant du lactate d'ethyle, de 
I'^thanol et de I'eau, d une distillation fractionn6e en continu, d pression 
atmospherique, en introduisant ledit flux sur un plateau determine d'une 
colonne de distillation ; 

- d'autre part, Ton recycle en continu le flux de pied, constitue essentiellement 
15 d'acide lactique non transforme et de produits lourds, au milieu reactionnel 

d'esterif i cation ; 

et que Ton recupere, en tete de la distillation fractionnee un melange d'ethanol et 
d'eau, et, en pied de la distillation fractionnee, un lactate d'ethyle ayant une 
teneur en eau au plus egale a 0,3 %, une teneur en ethanol inferieure a 0,5 % et 
20 une purete superieure a 94 %. 

Selon la presente invention, le melange est extrait du milieu reactionnel 
lorsque Ton a atteint un taux de conversion de Tacide lactique au plus egal a 80 % 
et, de preference, lorsque ce taux de conversion est compris entre 65 % et 75 %. 

Ce melange peut etre extrait du milieu reactionnel agite par simple 
25 debordement puis achemine vers un dispositif de separation flash. 

La reaction est r6alis£e en presence d'un catalyseur soluble ou insoluble 
dans le milieu reactionnel d'esterif ication. 

A titre d'exemple de catalyseurs solubles utilisables selon la presente 
invention, on citera H2SO498 %, H3PO4, acide methanesulfonique. 
30 De preference, on utilisera H2SO4 98 %. 

Le catalyseur, selon Tinvention est utilise d des teneurs molaires allant de 
0,1 % d 4 % et, de preference, d des teneurs allant de 0,2 % d 3 % par rapport d 
I'acide lactique 100 % mis en oeuvre. 

Selon la presente invention, on peut operer dans un reacteur agite ou selon 
35 une technologie en lit fixe. Dans ce dernier cas, on utilisera des catalyseurs solides 
tels que les r6sines echangeuses d'ions du type Amberlyst 15. 
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Selon la preserve invention, le flux de tete sortant de la separation flash 
alimente une colonne de distillation fractionnee d un endroit approprie de ladite 
colonne, se situant preferentiellement dans la partie basse de ladite colonne. Cet 
endroit sera determine par Phomme du metier par le calcul, en tenant compte 
5 notamment du nombre de plateaux theoriques de la colonne, du taux de reflux, du 
fractionnement d6sir£. La distillation est realisee a pression atmospherique a une 
temperature de pied de colonne allant de 152°C a 165°C. 

Les tetes de ladite distillation comprennent de I'ethanol en des quantites 
au plus egales d 85 % (en poids), de I'eau et des traces de lactate d'6thyle. Ce 

10 melange peut etre deshydrate et I'alcool, sous forme d'azeotrope, peut etre 
recycle dans le milieu reactionnel d'esterif ication. Le lactate d'ethyle obtenu en 
pied de la distillation fractionnee a une teneur en eau au plus egale a 0,3 % et peut 
etre soumis a une purification par distillation sous pression reduite (elimination de 
composes lourds tels que le dimere du lactate d'ethyle et de traces d'acide 

15 lactique). 

Le procede selon la presente invention s'applique tout particulierement d 
Testerification par I'ethanol de Tacide lactique contenu dans des compositions 
d'acide lactique commerciales telles que def inies precedemment. 

De preference, on utilisera des compositions d'acide lactique a 87 % en 
20 poids d'acide lactique. 

Le lactate d'ethyle provenant du pied de la distillation fractionnee ne 
contient quasiment ni eau ni ethanol, ce qui permet d'obtenir, apres une 
purification aisee, un lactate d'ethyle pur. 

Le procede selon la presente invention peut etre mis en oeuvre dans un 
25 dispositif tel que represents sur la figure 1. 

Ce dispositif comprend : 

- un reacteur (1), eventuellement muni d'une agitation, d'une sonde de 
temperature, d'alimentations en acide lactique (2), en ethanol (3) et eh 
catalyseur (4) ; 

30 - une colonne de separation flash (5) alimentee en phase extraite du reacteur 
(1) par la conduite d'alimentation (6) ; 

- une colonne de distillation fractionnee (7), alimentee en flux de tete de la 
colonne (5), via la conduite d'alimentation (8) ; munie d'une sortie en tete (9) 
du mdlange ethanol-eau et d'une sortie en pied (10) du lactate d'ethyle ; 

35 - une alimentation du reacteur en lourds (11) provenant du pied de la colonne 
de separation flash (5). 
L'exemplequi suit illustre Tinvention. 
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EXEMPLE : 

Avec le dispositif tel que schematise sur la figure 1, on effectue 
I'esterifi cation d'une composition d'acide lactique a 87 % en poids d'acide lactique. 

La colonne de distillation (7) a un diametre de 70cm et est remplie d'un 
5 garnissage Sulzer B X 70. Elle possede 35 plateaux theoriques. 
Conduite de I'essoi 

On introduit dans le reacteur (1) : 

- une composition d'acide lactique a 87 %, 

- de l'6thanol absolu, 

10 - de I'acide sulf urique a 98 %. 

Le rapport molaire ethanol/acide lactique est 6gal a 2,5. L'esterif tcation 
est r^alisee a 80° C sous pression atmospherique. L'avancement de la reaction est 
effectu6 par dosage de I'acide lactique par CPV. Lorsque la conversion dudit acide 
lactique a atteint 70 %, on extrait en continu du reacteur (1) un melange 

15 comprenant : 

- du lactate d'ethyle, de Fethanol, de I'acide lactique et de I'eau. 

Ce melange est soumis a une separation flash dans la colonne (5) a 85° C 
sous une pression de 50 m bar. Le flux de la tete comprenant : 

- du lactate d'ethyle, de I'ethanol, de I'acide lactique et de I'eau. 

20 Ce melange est soumis a une separation flash dans la colonne (5). Le flux 

de la tete, comprenant 44 % d'ethanol, 42 % de lactate d'ethyle et 14 % d'eau, est 
soumis a une distillation fractionnee dans la colonne (7) qui est alimentee par ledit 
flux de tete au 13* me plateau theorique. 

On opere a une temperature de pied de colonne de 155° C. La temperature 

25 de tete est de 77,2°C. Le taux de reflux est fixe a 1,3. On obtient en tete un 
melange comprenant (en poids) 76 % d'ethanol et 24 % d'eau et des traces de 
lactate d'ethyle (< 0,3 %). En pied, sort le lactate d'ethyle avec une puret£ 
superieure d 94,6 % et contenant moins de 1 % d'eau et moins de 1 % d'ethanol. 

Ce lactate d'ethyle brut est soumis a une purification par distillation 

30 fractionnee sous pression reduite. 
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La presente invention concerne un procede continu de preparation de lactate 
d'ethyle (I) par ester if icat ion d'acide lactique [- ou d'une composition d'acide 
lactique] au moyen de I'dthanol selon la reaction (1) : 
CH 3 CH(OH)C0 2 H + CH 3 CH 2 OH ^= CH 3 CH(OH)CO z CH 2 CH 3 + H z O (1) 

(I) 

qui consiste a faire r£agir ledit acide lactique avec I'ethanol selon un rapport 
molaire ethanol/acide lactique au moins 6gal a 2,5, en presence d'un 
catalyseur, d une temperature allant de 50° C d 90° C et, de preference 
allant de 80° C a 90° C, a pression atmospherique ; ledit proced6 6tant 
CQrac-ter\s& en ce que : 

Ton extrait, en continu, a pression atmospherique, du milieu reactionnel, a un 

taux de conversion de I'acide lactique au plus egal a 80 %, un melange 

comprenant du lactate d'ethyle, de I'acide lactique non transforme, de 

I'ethanol, de Teau et de f aibles quantites de produits lourds ; puis que, 

Ton soumet ce melange 6 une separation flash a une temperature comprise 

entre 80° C et 90° C et sous une pression inferieure ou egale a 65 mbar, et 

que, 

d'une part, Ton soumet le flux de tete comprenant du lactate d'ethyle, de 
I'ethanol et de I'eau, a une distillation fractionnee en continu, a pression 
atmospherique, en introduisant ledit flux sur un plateau determine d'une 
colonne de distillation : 

d'autre part, I'on recycle en continu le flux de pied, constitue essentiellement 
d'acide lactique non transforme et de produits lourds, au milieu reactionnel 
d'esterif ication ; et que, 

Ton recupere, en tete de la distillation fractionnee un melange d'ethanol et 
d'eau, et, en pied de la distillation fractionnee, un lactate d'ethyle ayant une 
teneur en eau permettant sa purification ulterieure. 

Proced6 selon la revendication 1, caractense en ce que Ton utilise un rapport 
molaire ethanol/acide lactique allant de 2,5 a 4,5. 



3. 

35 



Procede selon Tune des revendications 1 ou 2 caracterise en ce que le 
melange est extrait en continu du milieu reactionnel lorsque le taux de 
conversion de I'acide lactique est compris entre 65 % et 75 %. 
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4. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, caracterise cn ce que 
le flux de tete sortant de la separation flash alimente une colonne de 
distillation fractionnee en un point situe dans la partie basse de ladite 



5. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 4, caracterise en ce que 
la distillation fractionnee du flux de tete, issu de la separation flash, est 
realisee a une temperature de pied de colonne allant de 152° C 6 165° C ; 

10 

6. Lactate d'6thyle obtenu selon Tune quelconque des revendications 1 a 5, 
caracterise en ce qu'il possfede une teneur en eau au plus egale d 0,3 %. 



5 



colonne. 
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(54) Title: CONTINUOUS ETHYL LACTATE PREPARATION METHOD 

(54) litre : PROCEDE CONTINU DE PREPARATION DE LACTATE D'ETHYLE 



(57) Abstract: The invention relates to a continuous method of preparing ethyl lactate by means of lactic acid esterification using 
ethanol in the presence of a catalyst The inventive method consists in continuously extracting a mixture comprising ethyl lactate, 
ethanol, water and different heavy products from an esterification reaction medium at partial lactic acid conversion rate and, subse- 
quently, subjecting said mixture to a reduced-pressure flash separation, thereby producing an overhead stream containing a mixture 
of ethyl lactate, ethanol and water, the lower part of said mixture supplying a fractional distillation column. 



O (57) Abrege : Llnvention concerne un proc6d6 continu de preparation de lactate d'Sthyle par esterification d'acide lactique au moyen 
de l'6thanol, en presence d'un catalyse ur qui consiste a extraire en continu, du milieu reactionnel d'esterification a un taux de conver- 

Q sion partielle de l'acide lactique, un melange comprenant du lactate d'elhyle, de l^thanol, de Teau et divers produits lourds puis a 
soumettre ce melange a une separation flash, sous pression requite, de laquelle sort un flux de tete comprenant un melange de lactate 
d'dthyle, d'£thanol et d'eau lequel melange alimente, dans sa partie basse, une colonne de distillation fractionnee. 
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